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(57) Abstract: The invention relates to a method and to a 
device for producing seed crystal suspension that are based 
on melted fat, especially for producing stable, microdisperse 
cocoa butter crystal suspensions that have a high fKn 
modification share. The invention further relates to the use 
of said suspensions in the seed crystallization of fat-based 
suspensions that contain disperse solid particles such as 
chocolates and chocolate-like masses or the like where the 
melts are seeded with the crystal seed suspension. The inventive 
method facilitates an improved disability vis-a-vis seeding 
methods that use crystal powders since it is easier to dose 
liquids. The inventive mechanic/thermal shearing/extensional 
flow treatment of the seed crystal suspensions allows the 
production of substantially smaller seed crystals than according 
to conventional powder-based seed crystallization methods 
, and thus an improved microhomogeneous mixture and higher 
; seeding efficiency (reduced seed crystal share to obtain an 
: optimum pre-crystallization) as well as an increased share of 
the highly stable fKq crystal modification. 

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren 
und eine Vorrichtung zur Herstellung von Fettschmelze 
basierten Impfkristallsuspensionen, insbesondere zur Erzeugung 
stabiler, mikrodisperser Kakaobutterkristallsuspensionen, mit 
hohem pvrModiflkationsanteil und deren Einsatz bei der 
Impfkristallisation von fettbasierten, disperse Feststoffipartikel 
enthaltenden Suspensionen wie Schokoladen und schokolade- 
ahnlichen Massen oder dergleichen, bei welchen die Schmelze 
mit der Kristallkeimsuspension geimpft wird. Hierdurch 
ergibt sich gegenuber Arumpfverfahren mit Kristallpulvern 
eine verbesserte Dosierbarkeit, da Fluiddosierung moglich 
ist Ausserdem lassen sich durch die erfindungsgemasse 
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deutlich kleinere Keimkristalle als in herkommlichen pulverbasierten Impfkristallisationsverfahren und in der Folge eine 
bessere mikrohomogene Einmischung und hohere Impfeffizienz (reduzierterer Impfkristallanteil zur Erreichung einer optimalen 
Vorkristallisaton) ebenso wie ein erhohter Anteil der hochststabilen Pvi-Kristallmodifikation erzielen. 
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VERFAHRFN ZUR HERSTELLUNG VON FETTSCHMELZE 
BASIERTEN IMPFKRISTALLSUSPENSIONEN 



Beschreibung 
Gattung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Fettschmelze basierten 
Impfkristallsuspensionen, insbesondere zur Erzeugung stabiler mikrodisperser 
Kakaobutterkristallsuspensionen, mit hohem p vr Modifikationsanteil, und deren 
Einsatz bei der Impfkristallisation von fettbasierten, disperse Feststoffpartikel 
enthaltenden Suspensionen wie Schokolade, schokoladeahnlichen Massen 
oder dergleichen. 

Des weiteren betrifft die Erfindung eine Vorrichtung zum Durchfuhren dieses 
Verfahrens. 
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Stand der Technik 



Ziel des sogenannten Vorkristallisationsschrittes in der konventionellen Herstel- 
lung von Schokolade und schokoladeahnlichen Massen ist die Erzeugung einer 
hinreichend grolien Anzahl an Fettkristallkeimen, welche nach dem Ausformen 
bzw. VergiefJen der Masse im anschliefienden AbkuhlprozefJ die weiterge- 
hende Verfestigungskristallisation initiieren. Es ist dabei von besonderer Wich- 
tigkeit, dafl die im Vorkristallisationsschritt erzeugten Keimkristalle in einer ge- 
wunschten stabilen Kristallmodifikation vorliegen. Fur das Kakaobutterfett- 
system sind dies die sogenannten (iy und fi^-Kristallmodifikationen, in weichen 
die hauptsachlichen Triglyceride der Kakaobutter (SOS, POP, SOP, S = Stea- 
rin, O = Olein, P = Palmitin) in einem triklinen Kristallgitter angeordnet vorlie- 
gen. Sogenannte instabile Modifikationen sind die y- (amorph), a- (hexagonal) 
und B,v-(orthorhombisch) Kristallstrukturen. Die Modifikation der Kristallkeime 
beeinflulit die Bildung weiterer Kristalle bei der Abkuhlung und Verfestigung der 
ausgegossenen vorkristallisierten Massen mafigeblich. 

Sofern die Keimkristalle aus uberwiegend instabilen Modifikationen bestehen, 
resultiert folglich auch ein uberwiegend instabil erstarrtes Endprodukt nach Ab- 
schlufi des Kuhlvorganges im Produktionsprozeli. Wahrend der Lagerung wan- 
deln sich instabile Kristalle auch bei niedrigen Lagertemperaturen in stabile 
Modifikationen urn, da diese thermodynamisch stabiler und dam it energiearmer 
sind. Kristalle aus instabilen Modifikationen weisen ein weniger dichtes 
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Erstarrungsgefuge auf. Dieses sowie die bei der Modifikationsumwandlung 
ablaufenden Diffusionsprozesse bedingen, daft insbesondere niedrig 
schmelzende Fettanteile an die Oberflache des Schokoladenproduktes 
„transportiert" werden und dort einen kristallinen Film, sogenannter Fettreif, 
ausbilden. Dieser Fettreif bewirkt die Vergrauung der Schokoladenoberflache 
und damit eine deutliche Beeintrachtigung der Schokoladenqualitat. Werden 
bei der Vorkristallisation hinreichend stabile Kristallkeime erzeugt, zeigt sich 
wahrend der Lagerung keine Fettreifausbildung. 

Neben der Erzeugung moglichst stabiler Kristallkeime bei der Vorkristallisation 
ist es insbesondere auch Ziel, die Gesamtmenge der erzeugten Kristallkeime 
ohne Gefahrdung der effektiven Vorkristallisationsgute moglichst zu minimie- 
ren, da dies zu einer erniedrigten Viskositat beim Ausgiefien bzw. Ausformen 
der vorkristallisierten Masse und damit zu Verarbeitungsvorteilen fuhrt Niedrige 
Masseviskositaten sind Voraussetzung fur die gleichmaftige Ausformung zum 
Beispiel bei Herstellung von Schalen fur gefullte Produkte (Hohlkorperherstel- 
lung), um gleichmaGige Wanddicken zu gewahrleisten. 

In herkommlichen Vorkristallisationsverfahren werden ca. 0,5 bis 2 %, bezogen 
auf die Gesamtfettmasse, in Form von Keimkristallen verfestigt. In Abhangigkeit 
von der Herkunft der Kakaobutter (Provenienz) sowie aufgrund der physika- 
lisch/chemischen Wechselwirkung zwischen den Triglyceriden (Fetten) und an- 
deren Rezepturkomponenten (insbesondere Emulgatoren) : kann die Kristallisa- 
tionskinetik unterschiedlich ablaufen. Dies fuhrt bei weitgehend festgelegter 
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Verweilzeit im industriellen Prozeli notwendigerweise zu starken Schwankun- 
gen im Vorkristallisationszustand, was sich auf die Produktqualitat auswirkt. in 
der herkommlichen Vorkristallisationstechnik wird versucht, durch Variation 
einer stufenweisen Temperaturfuhrung eine moglichst optimale Vorkristallisa- 
tion zu realisieren. Dies erfordert einerseits viel empirische Erfahrung, ande- 
rerseits wird bereits bei kleinen Temperaturschwankungen im Vorkristallisa- 
tionsprozeft (z. B. ± 1° C) die Einstellbarkeit der Kristallisationsgute haufig pro- 
blematisch. 

Zur Kontrolle der Vorkristallisationsgute dient in der herkommlichen Prozeftkon- 
trolle (offline) das sogenannte Tempermeterverfahren. Bei diesem MefJverfah- 
ren wird ein kleines Probevolumen, welches bei Vorkristallisationstemperatur 
dem Vorkristallisationsapparat entnommen wird, in ein Proberohrchen ver- 
bracht, in welchem ein Temperaturfuhler zentrisch installiert ist. Das Pro- 
berohrchen wird unter definierten Temperaturbedingungen (Wasserbad) ge- 
kiihlt und der Temperaturverlauf in der Probe gemessen. Der ermittelte Tempe- 
raturverlauf reflektiert den Verlauf der Verfestigungskristallisation in der Probe. 
Die n Kristallisationsfreudigkeit" kann auf diese Weise mit einem bestimmten 
Temperaturverlauf (als Funktion der Zeit) aufgrund der Vorkristallisationswar- 
mefreisetzung der Probe identifiziert werden. Je nach Verlauf einer derartigen 
Temperaturkurve teilt der Praktiker in „Uber- „Unter- und „Gut-Temperiert" ein. 

Herkommliche Verfahren bzw. Anlagen zur Vorkristallisation von Schokoladen 
arbeiten nach dem Prinzip einer stufenweisen Temperierung. Das bedeutet, 
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dali die bei Temperaturen > 45° C in einen Temper (Vorkristallisator) eintre- 
tende Schokoladenmasse in aller Regei in drei Temperierzonen zunachst leicht 
vorgekuhlt (Temperierzone 1: ca. 30° C), dann unterkuhlt (Temperierzone 2: 
25° bis 27° C), und zuletzt auf Verarbeitungstemperatur erwarmt (Temperier- 
zone 3: 28° bis 31° C) wird. Die Austrittstemperatur aus herkommlichen Vor- 
kristallisatoren (Tempem) betragt zwischen 28° und 31° C, in seltenen Fallen 
leicht uber 31° C. Wird eine Masse wie beschrieben vortemperiert, dann zeigt 
die direkte Analyse der entstandenen Keimkristalle, welche mittels einer soge- 
nannten direkten DSC (Differencial Scanning Calorimetry) Messung an der 
nach dem Kristallisator entnommenen Masse durchgefuhrt wird, ein typisches 
Kristallmodifikationsspektrum. Bei Kakaobutter als kontinuierlicher Fettphase 
besteht der uberwiegende Kristallkeimanteil aus liv-Kristallen (ca. 50 - 70 %), 
gefolgt von G lv -Kristallen (20 - 40 %) sowie zum Teil aus Resten an a-Kristallen 
(ca. 1 0 %). In aller Regel garantiert ein uberwiegender Anteil an fVKristallen, 
dali die Verfestigungskristallisation eine hinreichende Strukturqualitat erreicht, 
urn Fettreifstabilitat und andere Qualitatsmerkmale (z. B. knackiges Bruchver- 
halten, zarter Schmelz) zu gewahrleisten. Dennoch treten bei herkdmmlich 
kristallisierten Schokoladenmassen, insbesondere dann, wenn auch niedrig- 
schmelzende Fettanteile (z. B. Milchfett oder Nulidl) enthalten sind, haufig 
Qualitatsmangel durch Fettreifbildung auf. Teilweise zeigt sich der Fettreif erst 
nach 2-3 monatiger (teilweise auch langerer) Lagerung. Schokoladen mit 
Fettreif sind nicht verkauflich bzw. fuhren zu Kundenreklamationen. 
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Aus der WO 98/30108 ist ein Verfahren zur Vorkristallisation von Schokoladen 
vorbekannt, bei welchem die Produktschmelze mit einem Kristallpulver direkt 
geimpft wird. Wie weiter unten noch dargestellt werden wird, ist das Impfen 
mittels Kristallpulvern mit zahlreichen Nachteilen fur die Praxis verbunden. 



Aufgabe 



Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, konzentrierte (5 - 35 Vol. % Kri- 
stallanteil) Impfkristallsuspensionen herzustellen, welche mikrodisperse (Teil- 
chendurchmesser < 10 Mikrometer (pm)) nahezu ausschlieftlich (> 95 %) ther- 
misch hochstabile (hochstschmelzende polymorphe Kristallmodifikation, z. B. 
0 vl -Modifikation bei Kakaobutter) Fettkristalle beinhalten und diese in geringer 
Konzentration (Kristallanteil ca. 0.01 - 0.2 % ) in den vorher auf Impftemperatur 
gebrachten Produktstrom kontinuierlich, gleichmaGig zuzudosieren sowie 
homogen einzumischen und damit herkommliche Verfahren der Vorkristallisa- 
tion derail zu verbessern, daG auch bei deutlicher Erhohung (ca. 2 - 3° C) der 
Massetemperatur uber bislang ubliche Vorkristallisationstemperaturen (bei 
Schokoladen bisher maximal ca. 31° C) im Gegensatz zu herkommlich vorkri- 
stallisierten Massen die Kristallkeime nicht derart abschmelzen, daft die ge- 
wunschte Kristallisationsinitiierungskapazitat bei Abkuhlung der Masse verloren 
geht, sondern im erforderlichen Umfang erhalten bleibt, und daS damit auch bei 
erhohten Giestemperaturen von ca. 34° C bei Schokoladen, Oder starkeren 
Giestemperaturschwankungen, einwandfrei kristallisierte Produkte mit sehr 
guten Qualitatseigenschaften hergestellt werden konnen, und daruber hinaus 
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die bei den erfindungsgemafi hohen Verarbeitungstemperaturen sich einstel- 
lende Viskositatserniedrigung im VerarbeitungsprozeG vorteilhaft genutzt wer- 
den kann. 

Des weiteren liegt der Erfindung die Aufgabe zugrunde, eine Vorrichtung zum 
Durchfuhren des erfindungsgemaften Verfahrens bereitzustellen. 

Losung der Aufgaben 

Die Aufgaben werden durch die in den Patentanspruchen 1 und 13 wiederge- 
gebenen Merkmale gelost. 

Weitere Ausfuhrungsformen 

Weitere erfinderische Ausgestaltungen der erfindungsgemaften Verfahrens- 
weise sind in den Patentanspruchen 2 bis 12 und 14 bis 22 beschrieben. 

Einige Vorteile 

In dem erfindungsgemafien Verfahren erfolgt die Herstellung konzentrierter (5 - 
35 Vol. % Kristallanteil) Impfkristallsuspensionen, welche mikrodisperse (Teil- 
chendurchmesser < 10 Mikrometer (pm)) ausschliefilich thermisch hochstabile 
(hochstschmelzende polymorphe Kristallmodifikation, 50 - 95 % p vl -Modifika- 
tion bei Kakaobutter Rest p v -Modifikation) Fettkristalle beinhalten in einem 
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erfindungsgemafcen bis zu drei Behandlungsschritte umfassenden Prozefi. 
Diese drei ProzefJschritte sind: 

1. Ein Kaltspruhschritt, in welchem eine Fettschmelze (z. B. Kakaobutter) in 
einen unterkuhlten Raum eingespruht und zu einem rieselfahigen Pulver 
mit PulverteilchengrofJen von ca. < 100 - 200 Mikrometern (pm) beste- 
hend aus zunachst instabilen Kristallmodifikationen (z. B. y, a, p, v -Modifi- 
kationen bei Kakaobutter) verfestigt wird. 

2. Ein mehrstufiger thermischer Kondittonierungsschritt in welchem eine 
Modifikationsumwandlung der Fettkristalle bis zum Erreichen von ca. 50 
%-Anteil der hochststabilen Kristallmodifikation (p vi bei Kakaobutter) er- 
folgt. 

3. Ein Scher-/Dehnbehandlungsschritt, in welchem unter mechanischem 
Energieeintrag das in einer Fettschmelze suspendierte Kristallpulver aus 
Schritt 2 geschert/gedehnt wird, wobei unter geeigneter Abstimmung von 
mechanischem Energieeintrag, Temperatur und Verweilzeit eine Reduk- 
tion der suspendierten KristallpartikelgroBe durch partielle Abschmelz- 
und mechanische Zerteilungsvorgange und eine nahezu vollstandige (> 
95 %) Modifikationsumwandlung in die hochstschmelzende Kristallmodi- 
fikation sowie eine Einstellung des Kristallanteils auf 5 - 35 Gew.% statt- 
findet. Der Scher-/Dehnbehandlungsschritt erfolgt bevorzugt in einem 
axial durchstromten konzentrischen Zylinderspalt mit rotierendem, in der 
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Drehzahl einstellbaren Innenzylinder, welcher auch wandschabende Auf- 
bauten aufweisen kann. Uber die Drehzahl kann dann der Grad der Sche- 
rung und Dehnung weitgehend unabhangig vom Massenstrom eingestellt 
werden. 

Die Zugabe von kaltgespruhtem (Prozeftschritt I) und konditioniertem (ProzefJ- 
schritt II) ca. 50%-igem p v ,-Kakaobutterpulver ist grundsatzlich nur beim ersten 
Ansetzen der Impfkristallsuspension zwingend notwendig. Wird einem Rest 
dieser Suspension flussige Kakaobutter zugesetzt, kann unter konstant gehal- 
tenen Temperier- und Ruhrbedingungen innerhalb einer Zeit von ca. > 30 - 60 
Minuten (abhangig vom mechanischen Energieeintrag) neue Impf suspension 
erzeugt werden. 

In eiher besonderen Ausfuhrungsform des erfindungsgemaflen Prozesses 
kann die Erzeugung einer Impfkristallsuspension auch ohne die Prozeftschritte 
I und II erfolgen, d. h. durch direkte Herstellung in einem Scherbehandlungs- 
schritt der unterkuhlten Fettschmelze. Hierbei besteht jedoch die Notwendigkeit 
zur Kristallkeimbildungsinitiierung deutlich erniedrigte Wandtemperaturen der 
durchstrdmten Schergeometrie von ca. 10 bis 28° C (fur kakaobutter) einzu- 
stellen und die Verweilzeiten im Scherstromungsfeld hinreichend ; d. h. auf 20 
bis 500 s zu verlangern, urn einen gewunschten Keimkristallgehalt von 5 bis 35 
Gew.% einstelien zu konnen. In diesem speziellen Falle der Beschrankung auf 
Prozefischritt III kann jedoch beim einmaligen Durchlauf des Scherbehand- 
lungsschrittes unter erniedrigter Wandtemperatur kein p vr Keimkristallgehalt 



0072695A1 I > 



WO 00/72695 



PCT/EP99/03734 



10 



(bei Kakaobutter) > 50 % erreicht werden. Statt dessen bewirken die zur Be- 
schleunigung von Kristallkeimbildungs- und Kristallwachstumskinetik notwendi- 
gerweise erniedrigten Wandtemperaturen die Entstehung zusatzlicher (3 V -Keim- 
kristalle (bei Kakaobutter) im Umfang > 50 %. Sofern ein rnehrfacher Durchlauf 
des Scherbehandlungsschrittes realisiert wird, kann der p v ,-Anteil gesteigert 
werden, wenn ab dem 2. Durchlauf auch eine Erhohung der Wandtemperatur 
auf 25 - 32° C erfolgt. Ein rnehrfacher Durchlauf des Scherbehandlungsschrit- 
tes kann prinzipiell auch durch Hintereinanderschaltung solcher Scherbehand- 
lungsschritte erfolgen. 

Bei Schokoladen Oder schokoladeahnlichen Massen mit Kakaobutteranteilen 
am Gesamtfett von > 5 % wird eine wie vorab beschrieben hergestellte Kristall- 
keimsuspension in Mengenanteilen mit 0,01 bis 0,2 Gew.% Kristallanteil (bezo- 
gen auf Gesamtmasse) zu der auf Temperaturen zwischen 32 und 34.5° C bei 
reinem Kakaobutterfett bzw. zwischen 27 und 34.5° C bei Massen mit Anteilen 
niedrig schmelzender Fette, vorgekuhlten Masse kontinuierlich zudosiert. Die 
mikrohomogene Vermischung erfolgt in einem in die Produktrohrleitung inte- 
grierten, temperierten statischen Mischer. 

Die Animpfung mittels einer Keimkristallsuspension lafit gegenuber einer direk- 
ten Animpfung mit Kristallpulvern deutliche Vorteile realisieren. Dies sind im 
wesentlichen: 
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1. Verbesserte Dosierbarkeit da Fluiddosierung moglich. Die exakte Do- 
sierung von Fettkristallpulvern ist vergleichsweise auGerst schwierig und 
mit Einschrankungen an die Dosiergute nur in offene Behaltnisse moglich. 
Offene Behaltnisse sind in kontinuierlichen industriellen Prozessen nicht 
erwunscht (Hygiene, Betriebssicherheit). 

2. Bessere mikrohomogene Vermischung in der Schokoladenmatrix ergibt 
sich aufgrund des Vorliegens vereinzelter Impfkristalle in der Suspension. 
Bei Dosierung von Impfkristalien in Pulverform resultiert in aller Regel eine 
Teilagglomeration der Pulverteilchen bereits vorab oder sobald der Kon- 
takt zur Fluidphase hergestellt ist. 

3. Deutlich kleinere Keimkristalle (ca. < 1 bis 10 Mikrometer) sind in der 
Suspension durch deren mechanische und thermische Beanspruchung z. 
T. uber sogenannte Sekundarnukleation erzeugbar. Vergleichsweise las- 
sen sich mit kaltgespruhten oder kaltgemahlenen Fettpulvern minimale 
Fettpartikelgroften von nur ca. 20 - 200 Mikrometern erreichen. Somit 
kann mit scherbehandelten Impfkristallsuspensionen bei deutlich niedrige- 
rer Impfkristallmassenzudosierung eine hohere Kristallkeimanzahldichte 
im Produktvolumen (Schokolade) als mit Pulvern erreicht werden. 

Dies fuhrt zu einer homogeneren und schnelleren Verfestigung des Pro- 
duktes bei anschlieBender Kuhlung in einem Kuhltunnel. 
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4. Eine hohere Impfeffizienz kann trotz verringerter Gesamtmenge an 
zugesetzten Kristallen bei Einsatz von Impfkristallsuspensionen gegen- 
uber Kristallpulvern zur Einstellung einer vergleichbaren Vorkristallisati- 
onsgute (auf Grund Punkte 1-3) erreicht werden. Dies hat zur Folge, dafi 
sich die Verarbeitungsviskositat der Masse nach Impfkristallzudosierung 
im Falle von Impfkristallsuspensionen nicht wie bei Zusatz von Impfpul- 
vern erhoht, sondern sogar weiter erniedrigt werden kann. Dies schafft 
Vorteile fur den Weiterverarbeitungsprozefi (z. B. Giefiprozeft). 

Bei der Verfestigungskristallisation werden in Schokoladenmassen bzw. scho- 
koladeahnlichen Massen, welche mit p vr Kristallsuspension geimpft wurden, 
uberraschenderweise uberwiegend p v -Krista!le sowie gegebenenfalls ein sehr 
kleiner Anteil (< 5 %) an p^-Kristallen, erzeugt. Dam it weisen mit p v ,-Kristall- 
keimen impfvorkristallisierte Schokoladenmassen im Vergleich zu herkommlich 
gut vorkristallisierten Schokoladenmassen in aller Regel kein signifikant zu 
hoheren Schmelztemperaturen verschobenes Schmelztemperaturspektrum 
auf. a-Anteile werden nicht beobachtet. Da die p v -Modifikation ebenso wie die 
p vr Modifikation (Impfkeime) dieselbe Kristallgitterstruktur (triklines Kristallgitter) 
besitzen, erscheint die beschriebene Auswirkung der p V] -Animpfung, d.h. die 
Erzeugung von nahezu ausschlieftlich p v -Kristallen ; physikalisch durchaus 
folgerichtig, wenngleich uberraschend. 

Ein wesentiicher Unterschied zwischen herkommlicher Vorkristallisation und 
Impfvorkristallisation mit p V! -Keimen besteht im Hinblick auf die mogliche 
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Austrittstemperatur aus dem Vorkristallisationsprozefi. In herkdmmlich 
vorkristallisierten Massen, welche typischerweise bei Temperaturen von 28 - 
31° C weiterverarbeitet werden (Giefl-, Formprozesse), sind bei Temperaturen 
> ca. 31,5 bis 32° C keine hinreichend wirksamen Mengen an Keimkristallen 
mehr vorhanden. Die Masse kristallisiert dann unkontrolliert. Im Falle der 
Impfkristallisation mit p vr Kristallkeimsuspensionen werden selbst bei 
Masseaustrittstemperaturen (bzw. Impftemperaturen) von 34° - 34,5° C noch 
ausreichend Keimkristalle erhalten, urn den weiteren Ablaut der Kristallisation 
definiert abfolgen zu lassen. 

Im Unterschied zu im konventionellen Vorkristallisationsprozefi erzeugten p v - 
Kristallkeimen besitzen die bei der Impfkristallisation zudosierten Kakaobutter 
p vr Kristallkeime einen zu deutlich hoheren Temperaturen verschobenen 
Schm-elztemperaturbereich (ca. 34° - 39° C), jedoch dieselbe Kristallgitterstruk- 
tur (trikline Gitterstruktur). Der Schmelzbeginn von 0 vr lmpfkristaIlen liegt bei ca. 
34° C. Herkommlich erzeugte Keimkristalle in der Vorkristallisation sind bei 
32,5° C bereits nahezu komplett abgeschmolzen. Damit resultiert fur die her- 
kommliche Vorkristallisation in der Regel eine starke Abhangigkeit der Vorkri- 
stallisationsgute von der Austrittstemperatur am Vorkristallisator (meist ca. 29° - 
31° C). Produktionsubliche Schwankungen von +/- 0,5° - 1° C konnen bereits 
starke Vorkristallisationsunterschiede bewirken. Vergleichbare Temperatur- 
schwankungen bei der Impfvorkristallisation im Temperaturbereich bis ca. 34° 
C (Mitteltemperatur) zeigen keinen EinfluR auf die Vorkristallisationsgute. 
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Weitere vorteilhafte Eigenschaften und Wirkungen ergeben sich aus der nach- 
folgenden Beschreibung der Zeichnungen, in der die Erfindung - teils schema- 
tisch - beispietsweise veranschaulicht ist. Es zeigen: 



Fig. 1 eine schematische Darstellung des Verfahrens zur Herstellung von 
fettbasierten Impfkristallsuspensionen mit hochstabilen Fettkeimkri- 
stallen und deren Einsatz bei der Impfkristallisation unter Einsatz von 
kaltgespruhtem Fettpulver; 

Fig. 2 eine schematische Darstellung des Verfahrens zur Herstellung von 
fettbasierten Impfkristallsuspensionen mit hochstabilen Fettkeimkri- 
stallen und deren Einsatz bei der Impfkristallisation ohne Einsatz von 
Fettpulver; 

Fig. 3 eine Darstellung der Vorrichtung zur Herstellung der Impfkristallsus- 
pension sowie deren Dosierung und Einmischung bei der Impfkristal- 
lisation; 



Fig. 4 Einbauten in das Scher-/Dehnmodul zur verbesserten Kristallfeindis- 
pergierung; 



Fig. 5 eine Einzelheit aus Fig. 4 in grofterem Malistab, teils im Schnitt; 
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Fig. 6 eine Einzelheit aus Fig. 4, abgebrochen dargestellt und in grofterem 
MaRstab, ebenfalls im Schnitt; 

Fig. 7 Geometrie von rotierender Welle und wandschabenden Messerein- 
bauten zur Erzielung alternierender Ausstreich-/Dehn und Wandab- 
schabevorgangen; 



Fig. 8 eine vergleichende Untersuchung impfvorkristallisierter und konven- 
tionell vorkhstallisierter Schokolade mittels Differentialthermoana- 
lyse; 

Fig. 9 das Schmelztemperaturspektrum der reinen Impfkristallsuspension; 

Fig. 10 Temperkurven fur bei unterschiedlichen Temperaturen impfvorkri- 
stallisierten Schokoladenmassen; 

Fig. 1 1 Temperkurven fur eine konventionell bei verschiedenen Temperatu- 
ren vorkristaliisierte Schokolade; 



Fig. 12 Viskositat impfkristallisierter Massen in Abhangigkeit derZeit; 

Fig. 13 Schmelztemperaturspektren von nur in einem Scher-/Dehnmodul 
ohne Einsatz eines kaltgespruhten Kakaobutterpulvers erzeugten 
Impfkristallsuspensionen; 
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Fig. 14 Schmelztemperaturspektren von in einem 2-stufigen Scher- 
/Dehnmodul ohne Einsatz eines kaltgespruhten Kakaobutterpulvers 
erzeugten Impfkristallsuspensionen; 

Fig. 15 Zweistufiges Scher-/Dehnmodul (Prinzipskizze); 

Fig. 16 Aufbau der Steuerung/Regelung zur Einstellung von Austrittstempe- 
ratur und Impfkristallgehalt und 

Fig. 17 zeigt als Funktion der Drehzahl erzeugte Kristallgehalte einer Impf- 
kristatlsuspension zwischen 5 und 22 %. 

Die Fig. 1 und 2 beschreiben das Verfahren zur Herstellung von fettbasierten 
Impfkristallsuspensionen mit hochstabilen Fettkeimkristallen und deren Einsatz 
bei der Impfkristallisation schematisch. 

Fig. 1 berucksichtigt den Einsatz von kaltgespruhten Fettpulvern als Aus- 
gangskeimkristalle, wahrend Fig. 2 die besondere erfindungsgemafte Ausfuh- 
rungsform des Verfahrens ohne den Einsatz von Fettpulvern beschreibt. Hier 
werden die Ausgangskeimkristalle in einem Scherbehandlungsschritt in der 
Fettschmelze direkt erzeugt. 
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In Fig. 3 ist die Vorrichtung zur Erzeugung von erfindungsgema&en konzen- 
trierten Impfkristallsuspensionen mit hochstabilen, feindispersen Fettkristallen 
dargestellt. 

Das Bezugszeichen 1 bezeichnet einen Vorlagebehalter fur Kakaobutter, in 
dem die Kristallsuspension bei etwa 32° bis 33° C bereitgehalten wird. Das Be- 
zugszeichen 2 bezeichnet in Fig. 3 einen Vorlagebehalter mit Schokoladen- 
masse, die mit einer Temperatur von 50° C bereit gehalten wird. 

Bei 3 ist ein statischer Mischer veranschaulicht, wahrend 4 einen Warmetau- 
scher darstellt. 

Mit dem Bezugszeichen 5 ist eine Dosierpumpe bezeichnet, wahrend 6 eine 
Prozelipumpe darstellt, mit der die Schokoladenmasse gefordert werden kann. 

Bei 7 sind Umwalzthermostate dargestellt, wahrend 8 ein sogenanntes Scher- 
/Dehnmodul betrifft. Mit 9 ist eine als Leitung ausgebildete Suspensionsruck- 
fuhrung bezeichnet und mit 10 eine mehrstufige thermische Konditionierung. 

Das Bezugszeichen 11 bezeichnet einen Kaltspruhturm, in dem die betreffende 
Fettmasse bei etwa -40° C bis 0° C kaltgespruht wird. 

Ein Kakaobuttertank ist mit dem Bezugszeichen 12 bezeichnet, in dem die Ka- 
kaobutter bei 50° bis 60° C bereit gehalten wird. 
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Mit 13 ist ein 3-Wege Hahn bezeichnet, wahrend 14 eine Drehmomentmefivor- 
richtung betrifft. Das Bezugszeichen 15 betrifft eine Regeleinheit fur das Scher- 
/Dehnmodul 8. 




Fig. 4 beschreibt in das Schermodul 8 integrierte mitrotierende Einbauten, wel- 
c he einerseits das Abschaben von neugebildeten Kristallen von der temperier- 
ten (gekuhlten) Wand ermdglichen und andererseits bei entsprechender erfin- 
dungsgemafier Formgebung der Einbauten (Fig. 4; Pos. 3), wie in Fig. 4 dar- 
gestellt t die Erzeugung von Dehnstromungen (in Stromungsrichtung beschleu- 
nigte laminare Stromungen) realisieren lassen. Dehnstromungen sind insbe- 
sondere effizient bei der Feindispergierung der Kristalte bzw. Kristallaggtome- 
rate. 

In den Fig. 4 bis 6 sind die in das Schermodul 8 integrierten mitrotierenden, ais 
Scher-/Dehnelemente ausgebildeten Einbauelemente 16, 17, 18 und 19 darge- 
stellt, die im wesentlichen wie Tragflugel ausgebildet und zur einen, gleichen 
Seite hin konisch spitz bzw. verjungt zulaufend gestaltet sind. Wie man insbe- 
sdndere aus Fig. 4 erkennt, liegen die Einbauelemente 16 und 18 mit ihren 
spitz bzw. verjungt zulaufenden Kantenbereichen 20, 21 an der inneren Zylin- 
dermantelflache 22 einer Trommel an, in der ein motorisch angetriebener 
Wellenkdrper 23 koaxial angeordnet ist. Diesem Wellenkorper 23 sind auf dia- 
metral gegenuberliegenden Seiten die beiden Einbauelemente 17 und 19 zu- 
geordnet, die prinzipiell wie die Einbauelemente 16 und 18 gestaltet sind, also 
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eine ebenfalls flugelartige Erstreckung (Fig. 6) aufweisen und mit ihren spitz 
bzw. verjungt zulaufenden Kantenbereichen 24 und 25 an der aufteren Peri- 
pherie 26 des Behalters 23 anliegen. Auf diese Weise sind die Einbauelemente 
16 und 18 in der Lage, an der inneren Zylindermantelflache 22 anzuliegen ? und 
dam it die Stromung im Spalt zwischen innerer Zylindermantelflache 22 und den 
aufteren Kanten der Einbauelemente 16 und 18 zu beschleunigen, wahrend die 
Einbauelemente 17 und 19 schabend an der Peripherie 26 anliegen. 

Aus Fig. 4 ist ferner zu erkennea daft die Einbauelemente 16 bis 19 jeweils 
uber Lagerelemente 27 bis 30 mit dem Behalter 23 verbunden sind. Die Lager- 
elemente 27 bis 30 konnen synchron oder einzeln einstellbar und in der jeweili- 
gen Position auch arretierbar sein. Des weiteren ist es moglich, die Lagerele- 
mente 27 bis 30 so auszugestaltea daft sie in der Lage sind, die flugelformigen 
Einbguelemente 16 bis 19 hinsichtlich ihres Anstellwinkels einzustellen oder 
nachzustellen, urn so die Kantenbereiche 20, 21 bzw. 24, 25 in Bezug auf die 
jeweilige Zylindermantelflache raumlich und/oder mit dem erforderlichen An- 
preBdruck zu positionieren und zu arretieren. Zu diesem Zweck kann den La- 
gerelementen 27 bis 30 auch ein jeweils nicht dargestelltes Federelement zu- 
geordnet sein, so daft die flugelartigen Einbauelemente gegebenenfalls fede- 
relastisch an den zugeordneten Zylindermantelflachen anliegen. Dieses fe- 
derelastische Anliegen kann auch durch Hydraulikzylinder erzielt werden (nicht 
dargestellt). 
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Die rotierenden Einbauelemente 16 bis 19 sind als Scherelemente ausgebildet 
und rotieren mit dem Wellenkorper 23. Die Elemente 17 und 19 ermoglichen 
das Abschaben von neu gebildeten Kristallen von der temperierten (gekuhlten) 
Wand. Die Elemente 16 und 18 streichen die Fluidmasse an der inneren Zylin- 
dermantelflache 22 aus. Des weiteren ergibt sich aus Fig. 5, daft bei entspre- 
chender erfindungsgemafcer Formgebung der Einbauelemente 16 bis 19 sich 
Dehnstromungen in den verengenden Einstromquerschnitten zwischen den 
flugelartigen Einbauelementen 16 bis 19 einerseits und der zugeordneten Zy- 
lindermantelflache 26 andererseits und damit beschleunigte laminare Stro- 
mungen realisieren lassen. Derartige Dehnstromungen sind insbesondere 
effizient bei der Feindispergierung der Kristalle bzw. Kristallagglomerate wie 
dies in Fig. 5 schematisch und ausschnittsweise angedeutet ist 

Fur das Kaltspruhen der Fettschmelze in dem Kaltspruhturm 11 wird ein Kalt- 
gasstrom erzeugt, welcher eine Temperatur von 10° bis 50° C unterhalb der 
Kristallisationstemperatur des gespruhten Fettsystems besitzt und Fettspruh- 
teilchen mit Durchmesser von < 100 bis 200 Mikrometern (pm) besitzen, wel- 
che im Anschlufi in die als Temperierkammer ausgebildete thermische, mehr- 
stufige Konditionierung 10 uberfuhrt werden, wo in einer zwei- oder mehrstufi- 
gen thermischen Konditionierung die kontrollierte Modifikationsumwandlung 
(Ausbildung von > 10 bis 50 % p vl -Anteil) ohne Verklumpung der Spruhpulver- 
teilchen stattfindet. Anschlieftend werden die konditionierten Pulver in einem 
temperierten Ruhr-/Mischbehalter in einer auf 32° bis 32,5° C unterkuhlten 
Fettschmelze (Kakaobutter) suspendiert sowie im Anschlufi daran diese 
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Spruhpulversuspension in dem kontinuierlich axial durchstromten Schermodul 
8, bevorzugt bestehend aus einem konzentrischen Zylinderscherspalt, welcher 
< 5 mm Spaltweite besitzt, bei gleichzeitiger Kuhlung der ScherspaltaufJen- 
wand, also der inneren Zylindermantelflache 22 unter Einstellung der axialen 
Durchstromgeschwindigkeit des Scherspaltes durch Rotation des als Innenzy- 
linder ausgebildeten Behalters 23 derart geschert, daB die Austrittstemperatur 
der Kristallsuspension aus dem Scherspalt aufgrund uberlagerter viskoser 
Energiedissipation durch Scherung und Warmeabfuhr zwischen 32° und 34° C 
auf 0,5° C genau einstellbar ist und gleichzeitig eine Feindispergierung der 
Kristalle auf Durchmesser von < 10 Mikrometern (pm), von 100 bis 200 pm 
AusgangsgrofSe und ferner Abhangigkeit von Wandtemperatur und Verweilzeit 
im Scherspalt die austretende Kristallsuspension auf Kristallgehalte von 5 bis 
35 %, kontrollier- und regelbar uber das auf den rotierenden Innenzylinder 23 
ubertragene. Drehmoment, eingestellt wird. Danach wird die Impfkristallsus- 
pension mit einer mechanisch schonend arbeitenden Dosierpumpe 5 dem auf 
32° bis 34° C temperierten Produktstrom kontinuierlich zudosiert und in diesem 
mittels eines statischen Mischers 3 schonend und homogen eingemischt 

Die Dosierpumpe 5 stellt sicher, dad die axiale Durchstromungsgeschwindig- 
keit durch das Schermodul 8 entsprechend der Scherspaltweite und dem Do- 
siermassenstrom fur die Zudosierung von 0,01 bis 0,2 % Kristallanteil zum Pro- 
duktstrom eingehalten wird und entweder nach einmaligem Direktdurchlauf der 
Kristallsuspension durch das Schermodul 8 diese in den Produktstrom eindo- 
siert Oder aber aus dem Ruhrbehalter in welchem im Schermodul 8 mehrfach 
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behandelte Kristallsuspension ruckvermischt wird, diese Suspension in den 
Ruckproduktstrom dosiert wird. 

Uber die Steuer-/Regeleinheit fur das Schermodul 8 erfolgt eine Abstimmung 
der Drehzahl des als Innenzylinder ausgebildeten Wellenkdrpers 23, der Wand- 
kuhltemperatur des Auftenzylinders mit seiner Zylindermantelflache 22 und 
dem Massedurchsatz bzw. der Verweilzeit im Reaktionsraum des Schermoduls 
8, eingestellt uber die Drehzahl der Dosierpumpe 5, und zwar derart, daft sich 
ImpfkristallgrdBen von < 10 bis 20 Mikrometern (urn) einstellen lassen und die 
Austrittstemperatur der Suspension im Falle von Kakaobutter zwischen 32° C 
und 34,5° C mit einer Genauigkeit von +/- 0,25° C, eingestellt werden kann. 

Der in den Produktstrom des anzuimpfenden Produktes (Schokoladenmassen 
oder dergleichen) zu integrierende statische Mischer 3 besitzt hinreichend 
grofie Durchstrdmspalten, in wetchen bei fur Schokoladenprodukten relevanten 
Viskositaten von ca. 0,1 bis 5 Pas und vorgegebenen Massestrdmen die lokale 
viskose Energiedissipation hinreichend klein bleibt, urn eine Erwarmung des 
Produktes auf Temperaturen grofter 34,5° C bei reinen p v ,-Kakaobutter- 
Kristallkeimen zu vermeiden. Dabei ist es mdglich, eine erhdhte Anzahl von > 
10 bis 12 statischen Mischelementen in Serie zu schalten, urn eine minimale 
Mischgute von 95 % zu gewahrleisten. 
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In Fig. 7 ist eine alternative Geometrie des rotierenden Innenzylinders darge- 
stellt, welche erfindungsgemaft wandschabende Elernente mit „Ausstreich- 
Dehnzonen" erzeugt durch die ovale Geometrie des Innenzylinders vereint. 

In Fig. 8 sind die rnittels Differentialthermoanalyse DSC aufgezeichneten 
Schmelztemperatur- bzw. Schmelzenthalpiespektren vergleichend fur zwei vor- 
kristallisierte Schokoladenmassen nach Ablauf der Vorkristallisation mittels 
konventioneller und Impfkristallisationsmethode dargestellt. Die in Fig. 8 aufge- 
zeigten Schmelzenthalpiespektren sind nach dem VerfestigungsprozefJ aufge- 
nommen. Es zeigt sich fur die konventionell und die impfkristallisierte Masse 
ein uberwiegend aus p v -Kristallanteilen (ca. 65 - 75 %) bestehendes Fettkri- 
stallgefuge. Ein kleiner Peak im Bereich 34,5 - 37° C zeigt das Vorhandensein 
der p vr lmpfkristalle. 

Ferner ist das Schmelztemperaturspektrum der reinen Impfkristallsuspension in 
Fig. 9 aufgenommen. 

In Fig. 10 sind sogenannte Temperkurven fur bei unterschiedlichen Temperatu- 
ren impfvorkristallisierten Schokoladenmassen dargestellt. Diese Temperkur- 
ven beschreiben den Verlauf der Kristallisationswarmeentwicklung in einer 
Schokoladenmasseprobe, welche nach dem Vorkristallisationsprozefl entnom- 
men und bei 8° C in einem Proberohrchen im Wasserbad gekuhlt wird. Sofern 
in der vorkristallisierten Masse hinreichend Keimkristalle vorhanden sind, bildet 
sich der S-formige Temperaturverlauf aus. Die fur 34° C Austrittstemperatur 
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aufgenommene Termperkurve fur impfvorkristallisierte Schokoladenmasse 
zeigt immer noch den entsprechenden S-formigen Temperaturverlauf. 

Vergleichsweise zeigt Fig. 1 1 fur eine konventionell kristallisierte Schokolade 
eine bei 32° C Austrittstemperatur aufgenommene Temperkurve mit bereits 
deutlich untertemperiertem (Kristallmangel !) Kurvenverlauf. Dies bedeutet das 
nicht mehr hinreichende Vorhandensein von Keimkristallen. 

Vergleichende Untersuchungen der Qualitatseigenschaften von konventionell 
und impfvorkristallisierten Schokoladenmassen zeigten in einer Vielzahl von 
verschiedenen Rezepturen zumindest gleichartige Qualitat der impfkristalli- 
sierten Masse, vielfach jedoch verbesserte Fettreifstabilitat der impfkristalli- 
sierten Proben. In der Textur (Bruch, Bififestigkeit) weisen impfkristallisierte 
Massen haufig eine leicht erhohte Festigkeit gegenuber konventionell herge- 
stellten Massen auf. Diese Festigkeitserhohung wird in den meisten Fallen 
ebenfalls als gewunschte Verbesserung bewertet. 

Insbesondere Massen mit Fremdfettanteilen, welche nur verzdgert kristallisie- 
ren, konnen auf herkommlichen Tempeheranlagen nicht oder nur unvollstandig 
vorkristallisiert werden. Dies hat zur Folge, daft ein langer Kuhltunnel bzw. 
niedrige Kuhltemperaturen (mit nachhaltig negativen Folgen fur den Oberfla- 
chenglanz) bzw. lange Verweilzeiten im Kuhltunnel notwendig sind. Diese 
Nachteile lassen sich mittels Impfvorkristallisation deutlich reduzieren. 
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Besonders deutlich wird bei impfkristallisierten Massen deren stark erniedrigte 
Viskositat gegenuber herkommlich kristallisierten und deren damit ebenfalls 
einhergehende verbesserte und langere Verarbeitbarkeit bei Prozeftaustritts- 
temperatur (vgl. Fig. 12). Eine erniedrigte Viskositat ist bei der Weiterverarbei- 
tung von besonderem Vorteil. Entsprechend lassen sich auch Rezepturen mit 
verringertem Fettanteil und dennoch hinreichender Fliefcfahigkeit fur den Wei- 
terverarbeitungsprozeft mittels Impfkristallisationsverfahren erzeugen. 

Fig. 13 zeigt anhand von kalorimetrischen Meftkurven (Schmelzenthalpiespek- 
tren), daft auch bei alleinigem Einsatz eines einstufigen Schermoduls hohe 
Anteile an 0 VI -Kristallanteiien (ca. 50 %; Rest p v ) erzielt werden kbnnen (Kri- 
stallanteil entspricht der Flache unter den gezeigten Kurven). 

In Fig. 14 ist fur ein zweistufiges Schermodul mit zwei Temperierzonen eben- 
falls anhand der Schmelzenthalpiespektren gezeigt, da(3 der p vr Kristallanteil 
mit dieser Schermodulausfuhrung bei optimierter Abstimmung von Drehzahl 
(Stufe I: 900 1/min, Stufe II: Optimum bei 800 1/min), Wandtemperaturen (Stufe 
I: 10° C, Stufe II: 30° C) und Verweilzeit (Stufe I: 420 s, Stufe II: 420 s) bis zu 
ca. 90 % gesteigert werden kann. 

Fig. 15 zeigt den schematischen Aufbau eines zweistufigen Schermoduls mit 
zwei Temperier- und Scherzonen. Die Innenzylinderbereiche konnen zusatzlich 
mit den in den Fig. 4 und 7 beschriebenen Einbauten bzw. Geometrien aus- 
gefuhrt sein. 
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In Fig. 16 ist der prinzipielle Aufbau der Steuerung/Regelung fur die Erzeugung 
von Impfkristallsuspensionen mit definiertem Impfkristallgehalt bei bestimmter 
Austrittstemperatur dargestellt. Eine Erfassung des Impfkristallgehaltes erfolgt 
indirekt uber das an der Schermodulwelle gemessene Drehmoment. Dieses 
steigt mit dem Kristallgehalt der Suspension und der einhergehenden Viskosi- 
tatserhohung ebenfalls an. Eine Erhohung des Kristallgehaltes kann uber eine 
Erniedrigung der Wandtemperatur und eine verlangerte Verweilzeit (= redu- 
zierter Massenstrom) erreicht werden. Eine Drehzahlerhohung beschleunigt die 
Kristallbildungskinetik bis zu einer optimalen Drehzahl. Eine weitere Drehzahl- 
erhohung bewirkt aufgrund verstarkter Energiedissipation eine Temperaturer- 
hohung und einhergehend ein teilweises Abschmelzen von Kristallen. Die opti- 
male Drehzahl hangt damit von der Wandtemperatur ab. Kristallkeimgrofcen 
stellen sich bei den beschriebenen Optimalbedingungen (vgl. Fig. 13, 14) auf 
ca. < 10 Mikrometer ein. Der komplexe Zusammenhang der Groften: Wand- 
temperatur, Drehzahl und Verweilzeit (bzw. Massenstrom) mit den Ziel- 
/Regelgrofien Austrittstemperatur und Kristallgehalt kann aus den gesammel- 
ten Versuchsdaten in Form approximativer Zusammenhange mittels Nahe- 
rungsgleichungen beschrieben werden, welche dann als Steuer- 
/Regelalgorithmus implementiert werden. Eine elegantere Methode stellt der 
Einsatz von neuronale Netze Programmen dar, welche auch nicht lineare Zu- 
sammenhange zwischen den genannten GroBen M erlemen" und beschreiben 
lassen. Nach dem „erlernten" Muster wird dann die Steuerung/Regelung reali- 
siert. 
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Fig. 17 zeigt als Funktion der Drehzahl einstellbare erzeugte Kristallgehalte 
zwischen ca. 5 und 22 % in der Impfkristallsuspension auf (hier unter Einsatz 
eines zweistufigen Schermoduls mit wandschabenden Einbauten mit folgenden 
EinstellgrofJen: Stufe I: n = 900 rpm, Kuhlwassertemperatur = 10° C, Stufe II: 
Drehzahl wurde variiert, Kuhlwassertemperatur = 30° C (Verweilzeiten vgl. Fig. 
17). 

Die in der Zusammenfassung, in den Patentanspruchen und in der Beschrei- 
bung beschriebenen sowie aus der Zeichnung ersichtlichen Merkmale konnen 
sowohl einzeln als auch in beliebigen Kombinationen fur die Verwirklichung der 
Erfindung wesentlich sein. 
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Bezugszeichenliste 



1 


Vorlagebehalter mit Kakaobutterkristallsuspension (32° - 33° C) 


2 


Vorlagebehalter mit Schokoladenmasse (50° C) 


3 


Mischer, statischer 


4 


Warmetauscher 


5 


Dosierpumpe 


6 


ProzefJpumpe 


7 


Umwalzthermostate 


8 


Scher-ZDehnmodul, Scher-/Dehnstr6mungsmodul 


9 


Suspensionsruckfuhrung 


10 


therm ische Konditionierung, mehrstufige 


11 


Kaltspruhturm (-40° - 0° C) 


12 


Kakaobuttertank (50° - 60° C) 


13 


3-Wege-Hahn 


14 


Drehmomentmeftvorrichtung 


15 


Regeleinheit fur Schermodul 8 


16 


Einbauelement als Scherelement, flugelfdrmiges 


17 


it » fi i n 


18 


17 11 II 1 It 


19 


ii n ti i n 



11 11 11 1 11 
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20 Kantenbereich ? verjungter 
21 

£- * 11 i ii 

22 Zylindermantelflache, innere 

23 Behalter, motorangetrieben, Wellenkorper 

24 Kantenbereich, verjungter 

25 „ , „ 

26 Peripherie des Behalters 23 

27 Lagerelement 
28 

29 
30 

M Motoren 

SK1 Scher-/Dehnmodul 1 

SK2 Scher-/Dehnmodul 2 

t Zeit in Minuten 

rpm Drehzahl pro Minute 

°C Grad Celsius 

Ra Radius der Zylindermantelflache 

Ri„ Innenzylinderradius (Schermodul Stufe II) 

Ri, Innenzylinderradius (Schermodul Stufe I) 

p v Kristallmodifikationsform mit Schmelzbereich ca. 28° - 32°C 

p v , Kristallmodifikationsform mit Schmelzbereich ca. 34° - 39°C 

Pas Pascal • Sekunde = Mali fur dynamische Viskositat 

m J/(s mg) spezifischer Warmestrom (Millijoule pro Sekunde und Milligramm) 
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Patentanspruche 



1. Verfahren zur Herstellung von Fettschmelze basierten Impfkristallsus- 
pensionen, insbesondere zur Erzeugung stabiler mikrodisperser Kakao- 
butterkristallsuspensionen, mit hohem p vr Modifikationsanteil, und deren 
Einsatz bei der Impfkristallisation von fettbasiertea disperse Feststoffpar- 
tikel enthaltenden Suspensionen wie Schokolade, schokoladeahnlichen 
Massen oder dergleichen, mit einstellbaren; Gesamtkristallgehalt (I), 
Anteil an hochschmelzender p vl -Kristallmodifikation (II) sowie mittlerer Kri- 
stallgrofie (III)., wobei kaltgespruhte Fettpulver einer stufenweisen ther- 
mischen Konditionierung derart unterzogen werden, daft ohne Verklum- 
pung der Pulverteilchen eine Modifikationsumwandlung des polymorphen 
Fettsystems soweit voranschreitet, daft die thermisch hochstabile PvrKri- 
stallmodifikation zu einem Anteil von > 10 Prozent ausgebildet wird, das 
derart konditionierte Fettpulver zu > 1 Prozent in einer kristallfreien auf 
etwa 1° - 2° C unterhalb der Schmelzenthalpiepeak-Minimaltemperatur 
der p vl -Kristallmodifikation temperierten Fettschmelze suspendiert wird, 
und diese Fettpulversuspension unter definierter Abstimmung von me- 
chanischen und thermischen Bedingungen sowie der Verweilzeit in einer 
Scher-/Dehnstromung behandelt wird bis zur Erreichung der einzustel- 
lenden Charakteristika: Gesamtkristallgehalt, p vr Modifikationsanteil und 
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mittlerer Kristallgrofie, und die somit erzeugte Impfkristallsuspension in 
den Produktstrom einer vorzukristallisierenden Schokolade oder schoko- 
ladeahnlichen Masse mit Impfkristallanteilen zwischen 0,01 und 0,2 Pro- 
zent (bezogen auf Gesamtmasse) gleichmaftig zudosiert und danach im 
Produktstrom schonend, homogen und kontinuierlich vermischt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft zur Herstel- 
lung der kaltgespruhten Pulver das Verspruhen einer Kakaobutter- 
schmelze in einen tiefgekuhlten Raum (Spruhturm) derart erfolgl dafi die 
mit bestimmter TropfengrofJenverteilung von 1 bis 200 Mikrometern 
feinstzerstaubt erzeugten Schmelzetropfchen zu einem Kaltgasstrom, in 
welchem sie eingespruht werden, relativ bewegt und mittels definierter 
Einstellung der Temperaturen des Kaltgases (-40 bis 0° C) und der einge- 
spruhten Kakaobutterschmelze (+40° bis +60° C) sowie einer auf die 
Tropfengroflenverteilung abgestimmten Kaltgasgeschwindigkeit (0,1-1 
m/s) definiert kristallisiert und anschliefiend bei Kaltgastemperatur ausge- 
tragen werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft die zur Aus- 
bildung/Erhohung des p vr Anteils in den bei -40° C bis 0° C kaltgespruh- 
ten Kakaobutterpulvern vorgenommene thermische Konditionierung der 
Pulver mehrstufig, bevorzugt zweistufig derart erfolgt, dafi die moglichst 
schnelle Modifikationsumwandlung von instabilen zu hochstabilen Kri- 
stallmodifikationen ohne Verklumpung der Fettpulverpartikel, bei deren 
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Lagerung als Pulverschuttung gewahrleistet ist ; was beispielsweise bei 
der zweistufigen Kombination mit 12° C fur > zwei Tage (I Stufe) und da- 
nach bei 25° C fur > 30 Tage (II Stufe) realisiert wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dali im Fade ei- 
nes reinen Kakaobuttersystems die Suspendierung von > 1 Prozent des 
konditionierten Spruhfettpulvers in einer weitgehend kristallfreien unter- 
kuhlten Fettschmeize bei einer Temperatur von 26 - 32,5° C vorgenom- 
men wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft die ther- 
misch/mechanische Behandlung der Spruhfettpulversuspension in einem 
Scher-/Dehnstr6mungsfeld raumlich homogen unter Einstellung der wirk- 
samen Schubspannungen bzw. Schergeschwindigkeiten und Temperatu- 
ren ein- oder mehrstufig erfolgt und durch teilweises Abschmelzen niedri- 
ger schmelzender Kristallmodifikationen und die mechanische Dispergie- 
rung/Zerkleinerung der Kristalle eine Reduktion der mittleren KristallgroBe 
von ca. 100 (Spruhfettpulver) auf < 10 Mikrorneter (pm) stattfindet und ein 
stationarer Zustand mit einem Kristallgehalt in der Suspension von 5 bis 
35 Volumenprozenten Kristallanteil einstellbar ist. 

6. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 5, dadurch gekennzeichnet, dafi 
bei Herstellung einer Impfkeimkristallsuspension, ausgehend von kaltge- 
spruhten und thermisch konditionierten Kakaobutterpartikeln, diese einen 
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Anteil von > 10 Prozent an hochststabiien (VKristallmodifikationen auf- 
weisen, welcher anschlieftend unter erhohtem mechanischen Energie- 
eintrag in der Fettpulver/Fettschmelze-Suspension bei etwa 32° bis 34° C 
auf > 95 Prozent erhoht wird. 

7. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 6, dadurch gekennzeichnet, daft 
einem Rest der vorher erzeugten Impfkristallsuspension fiussige Kakao- 
butter zugesetzt wird, welche unter konstant gehaitenen Tennperier- und 
Ruhrbedingungen innerhalb einer Zeit von kleiner 60 Minuten zur Her- 
stellung neuer Impfsuspension verwendet wird. 

8. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 5, dadurch gekennzeichnet, daft 
in einer besonderen Ausfuhrungsform des erfindungsgemaften Verfah- 
rens auf den Einsatz von kaltgespruhtem Kakaobutter(Fett-)pulver als Kri- 
stallisationspromotoren ganz verzichtet wird und der gesamte Impfkristall- 
gehalt in der Impfkristallsuspension direkt im mechanisch-Ahermischen 
Behandlungsschritt in einem Scher-/Dehnstromungsfeld erzeugt wird, wo- 
bei die Wandtemperatur auf 10 bis 25° C abgesenkt, die Verweilzeit auf > 
150 s erhoht und an der Wand gebildete Fettkristalle kontinuierlich abge- 
schabt und mit der Fettschmelze vermischt werden. 

9. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daft 
der vorgekuhlte Produktstrom bei einer Temperatur zwischen 32° und 35° 
C mit der Kristallsuspension beimpft wird. 
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10. Verfahren nach Anspruch 1 oder einem der darauffotgenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dali die Impfung kontinuierlich durch Eindosie- 
ren und schonendes, mikrohomogenes Vermischen derart vorgenommen 
wird, dali ein teilweises Aufschmelzen der Impfkristalle im Produktstrom z. 
B. durch erhohte lokale Energiedissipation vermieden wird. 

11. Verfahren nach Anspruch 1 oder einem der darauffolgenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, daft die Impfkristallsuspension mit Mengen- 
anteilen von 0,01 bis 0,2 % Impfkristalle, bezogen auf die Gesamtmasse 
des Produktes, dem Produktstrom kontinuierlich zugefuhrt wird. 

12. Verfahren nach Anspruch 1 oder einem der darauffolgenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, daG anstelle des Kakaobutterfett basierten 
Schokoladensystems, Sgspensionen mit anderen Fetten als kontinuierli- 
che Phase in vergleichbarer Weise angeimpft werden, wobei die einzuset- 
zenden Fettkristallkeime fettsystemspezifisch geeignete hoherschmel- 
zende Triglyceridmischungen darstellen. 

13. Vorrichtung bestehend aus einem Kaltspruhturm (11), einer Temperier- 
kammer, einem Suspensions-Ruhrbehalter, einem Scher- 
/Dehnstromungsmodul, einer Pumpe und einem statischen Mischer (3) 
zur Durchfuhrung des Verfahrens nach den Anspruchen 1 bis 12, wobei 
im Kaltspruhturm (11) das Kaltspruhen der Kakaobutterfettschmelze bzw. 
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einem Gemisch aus Kakaobutter und anderen Fetten erfindungsgemafi in 
einem Kaltgasstrom vorgenommen werden kann, welcher auf eine Tem- 
peratur von 10° - 50° C unterhalb der Kristallisationstemperatur der am 
niedrigsten schmelzenden Fettkomponente des gespruhten Fettsystems 
einstellbar ist und mittels Einstoffduse bei Spruhdrucken von 1 - 500 bar 
Uberdruck Fettspruhteilchen mit Durchmessern < 50 - 500 Mikrometern 
(\jm) erzeugt werden konnen, welche im Anschluft in die Temperierkam- 
mer uberfuhrt werden, wo in einer zwei- oder mehrstufigen thermischen 
Konditionierung (10) bei einstellbaren Temperatur-Zeit-Verlaufen mit Pla- 
teautemperaturen von bevorzugt -10 und +25 bzw. +28° C die kontrol- 
lierte Modifikationsumwandlung (Ausbildung von > 10 - 50 % p vr Anteil) 
ohne Verklumpung der Spruhpulverteilchen stattfindet, und anschlieftend 
die derart konditionierten Pulver in einem auf ca. 26 - 32 ? 5° C tempe- 
rierten Ruhr-/Mischbehalter, welcher mit schonend bei kleinen Drehzahlen 
homogen mischenden Ruhrelementen bestuckt ist, in einer auf bis ca. 26 
- 32,5° C unterkuhlten Kakaobutterfett- bzw. Fettgemischschmelze sus- 
pendiert werden sowie im Anschlud diese Spruhpulver-Fettkristallsuspen- 
sion in einem kontinuierlich axial durchstromten Scher- 
/Dehnstromungsmodul (8), erfindungsgemafJ bevorzugt bestehend aus ei- 
nem konzentrischen oder exzentrischen Zylinderscherspalt welcher < 5 
mm Spaltweite besitzt, bei gleichzeitiger auf 5 - 30° C Wandtemperatur 
einstellbarer Kuhlung der ScherspaltauGenwand unter Einstellung der 
axialen Durchstromungsgeschwindigkeit des Scherspaltes auf < 1 cm/s 
und Rotation des Innenzylinders mit Umfangsgeschwindigkeiten von 0,2 
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bis 2 m/s derart geschert wird, daft die Austrittstemperatur der 
Kristallsuspension aus dem Scherspalt auf Grund uberlagerter viskoser 
Energiedissipation durch Scherung und Warmeabfuhr zwischen 32° und 
34,5° C auf 0,5° C genau einstellbar ist und gleichzeitig eine Feindisper- 
gierung der Kristalle auf mittlere Durchmesser von < 10 - 20 Mikrometer 
(pm) (von ca. 50 - 500 pm Ausgangsgrofte) erfolgt sowie ferner abhangig 
von Scherung, Wandtemperatur und Verweilzeit im Scherspalt die austre- 
tende Kristallsuspension auf Kristallgehalte von 5-35 %, kontrollier- und 
regelbar uber das auf den rotierenden Innenzylinder ubertragene 
Drehmoment, eingestellt werden kann, und danach diese Impfkristall- 
suspension mit einer mechanisch schonend arbeitenden Dosierpumpe (5) 
dem auf 32° - 34,5° C temperierten Produktstrom einer Schokolade oder 
schokoladeahnlichen Masse kontinuierlich in kleinen Mengen von < 1 % 
Kristallkeimsuspension pro kg Produkt zudosiert und in diesem mittels 
eines statischen Mischers (3) schonend und homogen eingemischt wird. 

14. Vorrichtung nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daft der tem- 
perierte Konditionierraum mit rotierenden oder vibrierenden Einbauten 
(16) bestuckt ist, urn eine permanente Bewegung der Pulver, erzeugt 
durch Rotation bzw. Vibration der eingebauten Elemente oder der Misch- 
kammer selbst zu realisieren und damit eine beschleunigte thermische 
Konditionierung der Spruhpulver bei erhohten Temperaturen (bis 28° C 
bei der Erzeugung der p V! -Kristallmodifikation) unter Vermeidung von 
Klumpenbildung bevorzugt zu ermoglichen. 



WO 00/72695 



38 



PCT/EP99/03734 



15. Vorrichtung nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daft das 
Scher-/Dehnstromungsmodul (8) zur Behandlung der Spruhpulversus- 
pensionen mit dem Innenzyiinder mitrotierende Einbauten besitzt, welche 
entweder wandschabend an der Innenwand des gekuhlten Auftenzylin- 
ders angeordnet sind und/oder verengte Spalte zwischen Innen- und 
Auftenzylinderwand oder zusatzlich in den Einbauten selbst ausbilden, in 
welchen eine lokale Beschleunigung der Stromung erfolgt und damit 
Dehnstrbmungseffekte wirksam werden, womit erfindungsgemaft eine 
verbesserte Feindispergierung durch alternierendes Ausstreichen 
(=Dehnen + Scheren) und Abschaben der Fettkristalle bzw. Fettkristall- 
agglomerate an bzw. von der gekuhlten Wand erreicht wird. 

16. Vorrichtung nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daft das 
Scher-/Dehnstromungsmodul (8) in eine Bypassleitung zu einem Ruhrbe- 
halter integriert ist, so daft die feindispergierte ; im Schermodul (8) behan- 
delte Kristallsuspension in diesem Ruhrbehalter ruckvermischbar wird mit 
noch nicht mechanisch behandelter Suspension und nach einigen Pas- 
sagen des Ruhrbehalterinhaltes durch das Schermodul (8) uber einen 
integrierten 3-Wege-Hahn (13) ein Umschalten des Kreislaufbetriebes auf 
Zudosierung in die Produktleitung ermoglicht wird. 
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17. Vorrichtung nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dafi dem 
Schermodul (8) eine Dosierpumpe (5) vorangeschaltet ist, welche die 
axiaie Durchstromungsgeschwindigkeit des Schermoduls (8) entspre- 
chend der Scherspaltweite dem Dosiermassenstrom und der Kristallkon- 
zentration in der Impfkristailsuspension entsprechend einer Zudosierung 
von 0,01 bis 0 : 2 % Kristallanteil zum Produktstrom einstellen lafit und ent- 
weder nach einmaligem Direktdurchlauf der Kristallsuspension durch das 
Schermodul (8) diese in den Produktstrom eindosiert Oder aus dem Ruhr- 
behalter, in welchem im Schermodul (8) mehrfach behandelte Kristall- 
suspension ruckvermischt wird, diese Suspension in den Produktstrom 
dosiert. 

18. Vorrichtung nach den Anspruchen 13 und 15 bis 17, dadurch gekenn- 
zeichnet, daft das Schermodul (8), axial in zwei Zonen geteilt ist, und die 
erste Zone eine Kuhlzone darstellt, die mit Wasser einer Temperatur von 
ca. 10 bis 15° C gekuhlt wird und damit eine starke Kristallbildung (Ge- 
misch von p lv - p v - und p vr Modifikationen) in der Kakaobutterfettschmelze 
hervorruft, und wobei die zweite Zone mit Kuhlwasser einer hoheren 
Temperatur von 25 - 30° C temperiert wird, urn die instabilen p vr Kakao- 
butterkristalle aufzuschmelzen, den p vr Modifikationsanteil zu erhohen und 
die Viskositat einzustellen, wobei dann die erzeugte Kakaobutterkristall- 
suspension mit 10 bis 30 % Kristallanteil mit Anteilen von 0-50 % p v - 
und 50 bis 100 % p vl -Kristallmodifikation mittels Dosierpumpe (5) direkt in 
den Produktstrom einer vorzukristallisierenden Schokolade oder schoko- 
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ladeahnlichen Masse mit Impfkristalianteilen zwischen 0,01 und 0,2 % 
(bezogen auf Gesamtmasse) gleichmaftig zudosiert und danach im Pro- 
duktstrom schonend, homogen, kontinuierlich vermischt wird. 

19. Vorrichtung nach Anspruch 18, dadurch gekennzeichnet, daft der 
Scherspalt zwischen der Auftenwand des rotierenden Innenzylinders und 
der Innenwand des temperierten AuBenzylinders in der ersten Kuhlstufe 
klein ist (Ri/Ra > 0,8), und in der zweiten Kuhlstufe grofi ist (Ri/Ra < 0,8), 
so daft die in der ersten Kuhlstufe bei starker Kuhlung gebildeten instabi- 
len Kristalle aufgrund starker Scherung (Scherspannungen: 1000 - 2000 
Pa) schnell zu stabilen p v - und p vl -Kristallen unngewandelt werden, und in 
der zweiten Kuhlstufe die Scherung durch die VergrofSerung des Scher- 
spaltes reduziert ist, um eine zusatzliche lokale Erwarmung der mit Kri- ..... 
stallen angereicherten Kristallsuspension durch viskose Energiedissipa-r .... 
tion hinreichend klein zu halten. 

20. Vorrichtung nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dafJ uber eine 
SteuerVRegeleinheit fur das Schermodul (8) eine Abstimmung der Dreh- 
zahl (Stellgrofie 1) des Innenzylinders (gegebenenfalls mit Einbauten), 
der Wandkuhltemperatur (Stellgrofte 2) des AuBenzylinders und dem 
Massendurchsatz (Stellgrolie 3) bzw. der Verweilzeit im Reaktionsraum 
des Schermoduls (8), letztere eingestellt uber die Drehzahl der Dosier- 
pumpe (5) derart erfolgt, dafi sich die Austrittstemperatur der Suspension 
(Ziel-/Regelgrbfte 1) im Falle von Kakaobutter zwischen 30 und 34,5° C 
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mit einer Genauigkeit von +/-0,25° C und der Kristallgehait der Suspen- 
sion (Ziei-/Regelgr6(Je 2) zwischen 10 und 30 % (+/- 1 %) einstellen las- 
sen, wobei durch die uber Spaltgeometrie und Drehzahl bestimmte Sche- 
rung/Dehnung der Kristallsuspension ImpfkristallgroRen von < 10 - 20 Mi- 
krometer (pm) entstehen iassen. 

21. Vorrichtung nach Anspruch 19, dadurch gekennzeichnet, daft der 
Steuer-/Regeleinheit zusatzlich ein an der Welle des Schermoduls (8) ge- 
messenes Drehmoment-MefJsignal zugefuhrt wird : welches unter gege- 
benen Einstellungen fur Drehzahl, Massenstrom und Wandkuhltemperatur 
eine direkte Korrelation mit der erzeugten Impfkristallkonzentration zulaftt 
und damit eine Kontrolle oder Steuerung der Austrittskristallkonzentration 
realisieren laftt. 

22. Vorrichtung nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dafi der in den 
Produktstrom des anzuimpfenden Produktes (Schokoladenprodukt) zu 
integrierende statische Mischer (3) hinreichend grofte Durchstromungs- 
spalte besitzt, in welchen bei fur Schokoladenprodukte relevanten Visko- 
sitaten (von ca. 0.1-5 Pas) und vorgegebenen Massenstromen, die lo- 
kale viskose Energiedissipation hinreichend klein bleibt, um eine lokale 
Erwarmung des Produktes auf Temperaturen grofSer 34,5° C (bei reinen 
p vr Kakaobutter Kristallkeimen) zu vermeiden, und eine erhohte Anzahl 
von > 10 bis 12 statischen Mischelementen in Serie geschaltet werden, 
um eine Mischgute von 95 % zu gewahrleisten 
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Kakaobutterschmelze 
(ca. 50°C) ^ 



Kaltspruhen der Fettschmelze 

KB-Pulver : Partilelgrosse: bis ca.200 n-m 
Modifikationen: piv, a, y 

» : 

Therm. Konditionierung des Spruhpulvers 



STUFE I : 10-12°C/ca. 12Std. 

KB-Pulver : Partikelgrosse: bis ca.200 \im 
Modifikationen: (5IV, piV 



STUFE II : 25 -28°C /> 10 Tage 

KB-Pulver : Partikelgrosse: bis ca.200 p.m 

Modifikationen: pv, pVI (ca. 40%) 



I 



Suspendierung des konditionierten Pulvers 

in Fett-(Kakaobutter)schmelze bei 32 - 32,5°C 

■ 



Scher-/Dehndispergierung der Kristailsuspension 

thermisch /mechanische pvi-Maximierung (Einstellung von > 95% 
Modifikationsanteil), Feindispergierung (Einstellung von Kristallgrossen 
ca. < 10 \im) und Kristallkonzentrationserhbhung (einstellbar zwischen 
5 und 30%) durch Abstimmuna von : 
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(Scherraten ca. y= 300 - 3500 1/s;Temperatur: ca. d = 
32-33°C, Verweilzeit: ca. tv = 5 -25 Minuten ) 
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